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(g) Verfahren zur Herstellung von Kohlenstoff-Nanordhren 

© Ein Verfahren zum Herstelien von Kohlenstoff-Nano- 
rohren aus kohlenstoffhaltigen Verbindungen ist offen- 
bart, bei dem zumindest eine ubergangsmetallorganische 
Verbindung der allgemeinen Formel l(Cp) x M n (CO) y ) z ver- 
wendet wird, wobei Cp eine Cyclopentadienylgruppe 
oder eine alkylsubstituierte Cyclopentadienylgruppe und 
M ein Metal! der UBergangsmetallreihe ist; n = 1, 2, 3; x = 
0, 1,2;y = 0, 1 , 2...8; z = 1 , 2. 
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Beschreibung 

10001 J Die Erfindung betriffi die Herstellung von Kohlen- 
stoff-Nanorohren. 

[0002] Abscheideverfahren aus der Gasphase (Chemical 
Vapor Deposition, CVD) sind als Herstellungsverfahren un- 
ter anderem auch fur Kohlenstoff-Nanorohren bekannt [1]. 
Zum Beispiel haben Dai ei al. uber die Disproportionierung 
von Koh!enstoffmonoxid an in ihrer GroBe vorselektierien 
Mo-Katalysatoren berichiet [2]. Nach Kong et al. lassen sich 
Kohlenstoff-Nanorohren auch auf spezieil mittels Liftoff- 
Verfahren strukturierten Oberflachen hersiellen [3]. Hier 
wird entweder Sputterabscheiden oder selektives Atzen ver- 
wendet, um eine katalytische Oberflache auf einem festen 
Substrat zu bilden. Der hierbei verwendete Katalysatorvor- 
laufer ist Fe(N03)3 - 9H 2 0, der auf einer Aluminiumoxid- 
matrix als Trager aufgebracht und zusammen mit 
Mo02(acac) 2 eingesetzt wird. CVD wird sodann mit Methan 
als Kohlenstoffquelle durchgefuhrt. 

[0003] Kong et al. berichien weiterhin iiber ein CVD-Ver- 
fahren zum Herstellen von Kohlenstoff-Nanorohren [4]. 
Hierbei wird Methan als Kohlenstoffquelle verwendet und 
als Katalysatorvorlaufer werden Fe 2 (>3, NiO, CoO, NiO/ 
CoO auf einer Tragermatrix verwendet. 
[0004] Bei weiteren bekannten Verfahren zum Herstellen 
von Kohlenstoff-Nanorohren mittels CVD werden dunne 
Metallschichten aus z. B. Nickel oder Eisen, anorganische 
Salze verschiedener Ubergangsmetalle wie Ni, Fe, Y, Co, 
Ru, Pt, Mo, die vor der Reaktion zu dem Metallen reduziert 
werden, mit und ohne Si0 2 /Al 2 0 3 als tragende Matrix ein- 
gesetzt. 

[0005] Die bisher in den Verfahren eingesetzten Kalalysa- 
toren gestatten jedoch die Syn these der Kohlenstoff-Nano- 
rohren mit nur mit groBern Aufwand. 

[0006] Somit liegt der Erfindung das Problem zugrunde, 
ein Verfahren zur Herstellung von Kohlenstoff-Nanorohren 
bereitzustellen, das die Herstellung der gewiinschten Koh- 
lenstoff-Nanorohren mit einfachen Mitteln und in grbBerer 
Ausbeute ermoglicht. 

[0007] ErfindungsgemaB wird dies dadurch erreichu dass 
in dem Verfahren zur Herstellung von Kohlenstoff-Nano- 
rohren Katalysatoren verwendet werden, die eine hbhere ka- 
talytische Aktivitat besitzen. 

[0008] ErfindungsgemaB wird obiges Ziel mit einem Ver- 
fahren zur Herstellung von Kohlenstoff-Nanorohren er- 
reicht, bei dem zumindest eine Ubergangsmetallorganische 
Verbindung der allgemeinen Formel l(Cp)*M n (CO)y] 2 ver- 
wendet wird, wobei Cp eine Cyclopentadienylgruppe oder 
eine alkylsubstituierte Cyclopentadienylgruppe und M ein 
Metall der Ubergangsmetallreihe ist; n = 1 , 2, 3; x = 0, 1 , 2; y 
= 1,2. ..8; z= 1,2. 

[0009] Bei dem erfindungsgemaBen Verfahren kann die 
Ubergangsmetallorganische Verbindung als Vorstufe eines 
Katalysators zur Herstellung von Kohlenstoff-Nanorohren 
verwendet werden. Wird die Ubergangsmetallorganische 
Verbindung einer geeignelen Behandlung, z. B. einem Heiz- 
verfahren unterzogen, so wird sie direkt zur katalytischen 
Form aktiviert, was zusatzliche Reduktionsschritte zu die- 
sem Zwcck, wie sic sich bei herkommlichen Katalysatoren 
fur Kohlenstoffrohren durch Einsatz von Wasserstoff oder 
Kohlenwasserstoffen ergeben, unnbtig macht. Ein wichtiger 
Vorteil bei einer Aktivierung solcher Ubergangsmetallorga- 
nischer Verbindungen besteht zusatzlich darin, dass der an- 
fangs an dem Metall gebundenen Kohlenstoff als geeignete 
Ausgangspezies fur die sich bildenden Kohlenstoff-Nano- 
rohren dienen kann. 

[0010] Bevorzugt kann das crfindungsgcmaBc Verfahren 
ein Abscheidungsverfahren aus der Gasphase (Chemical Va- 
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por Deposition, CVD) sein, bei dem die Ubergangsmetallor- 
ganische Verbindung als eine Art Katalysatorvorstufe funk- 
tioniert, die zur katalytisch aktiven Form aktiviert wird. 
[0011] Als Ubergangsmetall in der Ubergangsmelallorga- 

5 nischen Verbindung kann vorzugsweise Fe, Ni. Y, Co, Ru, 
Pt, Mo, V oder Mn verwendet werden. Hiervon sind Fe wie 
beispielsweise im Komplex [CpFeCCOfeh. Mn wie bei- 
spielsweise im Komplex CpMn(CO) 3 . und Co wie beispiels- 
weise im Komplex CpCchCCOs besonders bevorzugt. 
to [0012] Bei dem Verfahren kann es zum Handhaben der 
Ubergangsmetallorganischen Verbindung vorteilhaft sein, 
diese zunachst in einem Lbsungsmillel zu Ibsen. Bevorzugt 
wird zumindest eine Ubergangsmetallorganische Verbin- 
dung in einer Konzentration von 1 mMol/1 bis zur Loslich- 

15 keitsgrenze in dem betreffenden Losungsmittel. Damit die- 
ses Losungsmittel spater vollstandig entfemt werden kann, 
ist es auch von Vorteil, wenn es ein leicht verdampfbares 
Losungsmittel ist. Als leicht verdampfbare Losungsmittel 
konnen z. B. die Losungsmittel Dichlormethan, Chloro- 
20 form, Kohlenstoffletrachlorid, THF, Furan, Et 2 0, Pen tan 
oder Hexan verwendet werden. Welches Losungsmittel ver- 
wendet wird, hangt von der Loslichkeii und der Stabilitat 
der zu losenden Ubergangsmetallorganischen Verbindung 
ab. Um das Lbsen dieser Verbindung zu fordern, kann auch 

25 eine Mischung zweier oder mehrerer dieser leicht verdampf- 
baren Losungsmittel verwendet werden. 
[0013] Diese Lbsung kann dann nachfolgend auf ein Sub- 
strat aufgebracht werden, wobei als Substrat insbesondere 
Si und Si0 2 verwendet werden kbnnen. Im Rahmen der Er- 

30 findung kann ein solches Aufbringen mit einer Makro- oder 
Mikropipette, einer Spriihduse oder einer Applizierwalze 
durchgefuhrt werden, wobei eine Mikropipette besonders 
bevorzugt ist. Die tropfenweise Aufbringung der Lbsung 
auf das Substrat hat gegeniiber der schichtweisen Aufbrin- 

35 gung den Vorteil, dass sich beim Ersteren nach der CVD- 
Synthese der Kohlenstoff-Nanorohren das Syntheseort der 
fertigen Nanorbhren leichter feststellen lasst, was die Wie- 
dergewinnung und/oder ggf. die weitere Aufarbeitung der 
Kohlenstoff-Nanorohren wesentlich vereinfacht. 

40 [0014] Im Anschluss an das Aufbringen der die Uber- 
gangsmetallorganische Verbindung enthaltende Lbsung auf 
ein Substrat kann das Losungsmittel oder die Mischung 
zweier oder mehrerer Losungsmittel verdampft werden. 
Hierbei ist von Vorteil, wenn die Verdampfung bei Raum- 

45 temperatur oder bei einer Temperatur erfolgt, die 70°C nicht 
iibersteigt. Bei eventuell schwerer verdampfbaren I^bsungs- 
mittelmischungen kann beim Verdampfen der umgebende 
Druck reduziert werden, um hbhere Teinperaluren bei der 
Verdampfung zu vermeiden. Bei der Verdampfung sollen 

50 hbhere Temperature n vermieden werden, damit die Uber- 
gangsmetallorganische Verbindung nicht vorzeitig, d. h. vor 
der Abscheidungsreaklion zur katalytisch aktiven Form ak- 
tiviert wird, was sons! die letztendliche Ausbeute an Koh- 
lenstoff-Nanorohren beeintrachtigen kbnnle. 

55 [0015] Nach der Verdampfung des Lbsungsmittcls oder 
der LbsungSNUttelinischung auf dem Substrat kann erfin- 
dungsgemaB das Substrat in einem Abscheidungsreaktor 
aufgeheizt werden. Dies erfolgt bei einer Temperatur, die 
ausreichend ist, um die Ubergangsmetallorganische Vcrbin- 

60 dungs-Katalysatorvorsiufe zur katalytisch aktiven Spezies 
zu akuvieren. Zur Aktivierung kann es zweckmaBig sein, 
das Aufheizen des Substrats bei einer Temperatur von 
50O-900°C durchzufuhrcn. So wird gcwahrlcistet, dass die 
auf dem Substrat aufgebrachle Ubergangsmetallorganische 

65 Verbindung effektiv zu ihrer aktiven Form konvertiert wird. 
Es ist anzumerken, dass durch eine solche Aktivierung so- 
fort die katalytisch aktivc Spezies in schr fcincr Vcrtcilung 
ohne weitere Reduklionsschrilte entstehi. 
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[0016] Nach dem Aufheizen des Substrats im Abschei- 
dungsreaktor kann im Rah men des erfindungsgcmaBen Ver- 
fahrens der Abscheidungsreaktor als Vorbereitung auf das 
nachgeschaliete Abscheidungsverfahren gesaubert werden. 
Dies kann beispielsweise erfolgen, indem der Abschei- 5 
dungsreaktor mil einem Spulgas gespiilt werden. Das zum 
Spulen des Abscheidungsreaktors verwendete Spulgas kann 
ein Inertgas, vorzugsweise ein Edelgas wie Argon oder N 2 
sein. Altemativ kann die Sauberung durch Evakuierung des 
Abscheidungsreaktors erfolgen. io 
I0017J Im Anschluss an das Saubem des Abscheidungsre- 
aktors mil einem Inerlgas kann ein fur CVD- Verfahren iibli- 
ches Reaktionsgas in den Abscheidungsreaktor geleitet wer- 
den, z. B. ein Kohlenwasserstoflfgas. Hierbei kommt bei- 
spielsweise Methan, Ethylen, Benzol oder Acetylen in Be- 15 
trachl. Allernativ zu dem Kohlenwasserstoflfreaktionsgas 
kann erfindungsgemaB auch Kohlenstoffmonoxid als Reak- 
tionsgas in den Abscheidungsreaktor geleitet werden. Da 
bereits durch das Aufheizen des Substrats die kataiytisch re- 
aklive Spezies der Ubergangsmetallorganischen Verbindung 20 
gebildet wurde, begin nt die Abscheidungsreaktion sofon 
mit Zuschalten des Reaktionsgases. Um die Abscheidungs- 
reaktion zu begunstigen soil erfindungsgemaB innerhalb des 
Abscheidungsreaktor eine Temperatur von 500 bis 900°C 
und einen Druck von 1,3 bis 100.000 Pa beibehalten wer- 25 
den. 

1 0018] Weitere Merkmale und Vorteile der Erfindung wer- 
den nachfolgend anhand der Fig. 1 beschrieben. In der 
Zeichnung zeigt: 

[0019] Fig. 1A die schematische Darstellung einer L6- 30 
sung einer gemafi einem Ausfuhrungsbeispjel der Erfindung 
als Katalysatorvorstufe zu verwendenden Ubergangsmetall- 
organischen Verbindung. 

[0020] Fig. IB das Ergebnis einer tropfweisen Aufbrin- 
gung der Losung von Fig. 1 A auf einem Substrat. 35 
[0021] Fig. 1C das Ergebnis des Verdampfens des Lo- 
sungsmittels von Fig. IB. 

[0022] Figs. ID bis IF ein Flussdiagramm weiterer Ver- 
fahren sschritte gemaB einem Ausfuhrungsbeispiel der Erfin- 
dung. 40 
[0023] Fig. 1 A zeigt einen Behalter 100 mit einem Lo- 
sungsmittel 101, in dem die nicht oder kaum fliichtige Uber- 
gangsmetallorganische Verbindung 102 bereits gelost ist. 
[0024] Das Losungsmittel 101 ist leicht verdampfbar, d. h. 
es lasst sich schon bei Raumtemperatur oder bei einer Tern- 45 
peratur, die unterhalb 70°C liegt, vollstandig verdampfen. 
Als mogliche leicht verdampfbare Losungsmittel konnen 
beispielsweise Dichlormethan, Chloroform, Kohlenstoffte- 
trachlorid, THF, Furan, Et 2 0, Pentan, Hexan oder eine Mi- 
schung zweier oder mehrerer dieser Losungsmittel verwen- 50 
del werden. Welches Losungsmittel bzw. welche Losungs- 
mitielmischung verwendel wird. hangt von der Loslichkeit 
und der Stabilitat der jeweiligen, letztendlich als CVD-Ka- 
talysatorvorstufe zu verwendenden Ubergangsmetallorgani- 
schen Verbindung ab. Wichtig ist lediglich, dass das ge- 55 
wahlte Losungsmittel bzw. die gewahlle Ldsungsinitielmi- 
schung sich bei niedriger Temperatur, d. h. bei Raumtempe- 
ratur oder bei einer Temperatur, die 70°C nicht ubersteigt, 
vollstandig verdampfen lasst. 

[0025] Fig. IB zeigt das Substrat 103 und Tropfen 104 der 60 
Losung aus Fig. 1A, die auf dem Substrat 103 punktweise 
aufgebracht sind. Solche Tropfen 104 konnen mittels eines 
hcrkommlichen Makro- oder Mikrodispensiergerats auf das 
Substrat aufgebracht werden. 

[0026] Altemativ kann die Losung aus Fig. 1A schicht- 65 
weise mittels einer Spriihdiise oder mittels einer Applizier- 
walze auf das Substrat 103 aufgebracht werden (nichi ge- 
zeigt). Die tropfenweise Aufbringung der Losung aus Fig. 
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1 A hat gegenuber der schichtweisen Aufbringung auf das 
Substrat 103 (nicht gezeigt) den Vorteil, dass sich beim Er- 
steren nach der CVD-Synthese der KohlenstofT-Nanorohren 
der Syntheseort der fertigen Nanorohren leichter feststellen 
lasst, was die Wiedergewinnung und/oder ggf. die weitere 
Aufarbeitung der KohlenstofT-Nanorohren wesentlich ver- 
einfacht. 

[0027] Fig. 1C zeigt den Zustand des Substrats 103 nach 
Verdampfen des leicht verdampfbaren Losungsmittels 101 
bzw. der Losungsmittelmischung von dessen Oberflache. 
Molekule der Ubergangsmetallorganischen Verbindung, die 
nach Aktivierung letztendlich als Katalysatoren im CVD- 
Verfahren dienen sollen. sind schematise h als Punkte 105 
auf der Oberflache des Substrats 103 dargestellt. Das Ver- 
dampfen des leicht verdampfbaren Losungsmittels 101 kann 
je nach Losungsmittel entweder bei Raumtemperatur oder 
bei einer Temperatur, die 70 °C nicht ubersteigt, durchge- 
fuhrt werden. Altemativ konnen Kombinationen von niedri- 
geren Temperaturen und reduzierten Drucken eingesetzt 
werden, um das Verdampfen bei niedriger Temperatur zu er- 
mbglichen. Oberhalb etwa 70°C liegende Temperaturen sol- 
len zum Verdampfen jedoch vermieden werden, um eine 
vorzeitige Aktivierung der Ubergangsmetallorganischen 
Verbindungen, die spater als CVD-Katalysatoren dienen 
sollen, zu verhindem. 

[0028] Es ist anzumerken, dass bei dem erfindungsgema- 
Ben Verfahren keine vorherige Strukturierung der Uber- 
gangsmetallorganischen Verbindung vorgesehen ist. Viel- 
mehr ermoglicht das leichte Pipetueren das einfache Auf- 
bringen der die Ubergangsmetallorganischen Verbindung 
enthaltenden Losung auf das Substrat 103 und damit eine 
wesentlich vereinfachte Praparierung des Letzteren als es 
bisher moglich war. Da die Ubergangsmetallorganischen 
Verbindungen, die letztendlich als Katalysatoren bei der 
CVD-Reaktion dienen sollen, bereits Kohlenstoffatome in 
Form der Carbonylgruppe(n), bzw. Cyclopentadienylgrup- 
pe(n) aufweisen, besitzt die Katalysatorvorstufe selbst eine 
giinstige Zusammensetzung, von der aus sich KohlenstofT- 
Nanorohren auf dem aktiven Katalysator ausbilden konnen. 
In Verbindung mil der bereits erwahnten, problemlosen 
Applizierung der Ubergangsmetallorganischen Verbindung 
in flussiger Form auf die Oberflache des Substrats 103 wird 
somit ein Grad des Streamlinings bei der CVD-Synthese 
von KohlenstofT-Nanorohren erreicht, der sich gegenuber 
den arbeits- und zeitintensiven CVD- Verfahren des Standes 
der Technik als vorteilhaft erheblich abhebt. 
[0029] Figs. ID bis IF stellen in Form eines Flussdia- 
gramms die weiteren Verfahrensschriiie gemafi einem Aus- 
fuhrungsform der Erfindung dar. Nachdem das Substrat 103 
mit den darauf aufgebrachten Ubergangsmetallorganischen 
Verbindungsmolekiilen 105 in einem Abscheidungsreaktor 
angeordnel worden ist, wird das Substrat 103 aufgeheizt, um 
die Ubergangsmetallorganischen Verbindungen zu aktivie- 
ren (Schritt 106). Dieses Aufheizen des mit der Losung auf 
Fig. 1A bchandcltcn Substrats zum Aktiviercn crfolgt bc- 
vorzugi bei 500 bis 900°C. Nach Gasspulung mit vorzugs- 
weise einem Inertgas wie beispielsweise N2 oder Ar (Schritt 
107), startet die Synthese der KohlenstofT-Nanorohren so- 
fon mit Zuschalten des Reaktionsgases, wie beispielsweise 
Methan, Elhylen, Acetylen, Benzol oder Kohlenstoffmon- 
oxid (Schritt 108). Dabei wird die Temperatur bei 500 bis 
900°C beibehalten und der Druck wird auf 1,3 bis 
100.000 Pa eingcstcllt. Auf diesc Wcisc werden die Kohien- 
stoff-Nanorohren gebildet. 

[0030] Nach der Synthese konnen die KohlenstofT-Nano- 
rohren gewonnen werden. 

[0031] In dicscm Dokument sind folgcndc VerofTcndi- 
chungen zitiert: 
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Bezugszeichenliste 

lOOBehalter 

101 leicht verdampfbares Losungsmittel 15 

102 Molekul der im leicht verdampfbaren Losungsmittel ge- 
losten Ubergangsmetallorganischen Verbindung 

103 Substrat 

104 auf dem Substrat aufgebrachter Losungstropfen 

105 auf dem Substrat aufgebrachtes Molekul der Uber- 20 
gangsmetallorganischen Verbindung 

106 Aktivierung der Katalysatorvorstufe 

107 Saubern des Abscheidungsreaktors 

108 Zufuhren des Reakuonsgases und Aufheizen des Ab- 
scheidungsreaktors 25 

Patentanspriiche 

1. Verfahren zur Herstellung von Kohlenstoff-Nano- 
rohren aus kohlenstofThaltigen Verbindungen, bei dem 30 
zumindest eine Ubergangsmetallorganische Verbin- 
dung der allgemeinen Formel [(Cp\M n (CO) y ] 2 ver- 
wendet wird, wobei Cp eine Cyclopentadienylgruppe 
oder eine alkylsubstituierte Cyclopentadienylgruppe 
und M ein Metall der Ubergangsmetallreihen ist; n = 1, 35 
2,3;x = 0,l,2;y = 0,1...8;z=l,2 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , bei dem die zumindest 
eine Ubergangsmetallorganische Verbindung der allge- 
meinen Formel l(Cp) x M n (CO)y] 2 mit den in Anspruch 

1 angegebenen Definitionen einem Aktivierungsschritl 40 
unterzogen wird, wobei die katalytisch wirksame Spe- 
zies gebildet wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, bei dem die koh- 
lenstofThaltigen Verbindungen unter den Reaktionsbe- 
dingungen fliichtig sind. 45 

4. Verfahren nach Anspruch 3, bei dem das Verfahren 
ein Abscheideverfahren aus der Gasphase (Chemical 
Vapor Deposiuon, CVD) ist. 

5. Verfahren nach einem der vorhergehenden Ansprii- 
che, bei dem als Metall Fe, Ni, Y, Co, Ru, Pt, Mo, V 50 
oder Mn verwendet wird. 

6. Verfahren nach einem der vorhergehenden Ansprii- 
che, bei dem 

Cp die Cyclopentadienylgruppe ist, x = 2, M Fe ist, n = 
l,y = 2undz = 2; 55 
Cp die alkylsubstituierte Cyclopentadienylgruppe ist, x 
= 1, M Mn ist, y = 3 und z = 1 ; oder 
Cp die alkylsubstituierte Cyclopentadienylgruppe ist, x 
= 1 , M Co ist, y = 8 und z = 1 . 

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 2 bis 6, bei 60 
dem vor dem Aktivieren in einem ersten Schritt die 
Ubergangsmetallorganische Verbindung in ein 1J> 
sungsmittcl gclost wird, diesc Losung auf ein Substrat 
aufgebracht wird und das Losungsmittel vom Substrat 
verdampft wird. 65 

8. Verfahren nach Anspruch 7, bei dem als Losungs- 
mittel Dichlormcthan, Chloroform, Kohlcnstofftcira- 
chlorid, THF, Furan, Et 2 0, Pentan, Hex an oder eine 



Mischung dieser Losungsmittel verwendet wird. 

9. Verfahren nach Anspruch 7, bei dem das Aufbrin- 
gen auf das Substrat mittels einer Dispensiertechnik er- 
folgt 

10. Verfahren nach Anspruch 9, bei dem als Dispen- 
siertechnik Mikropipettieren verwendet wird. 

11. Verfahren nach einem der Anspriiche Ajispruch 7 
bis 10, bei dem als Substrat Si oder SiO? verwendet 
wird. 

1 2. Verfahren nach Anspruch 7, bei dem das Verdamp- 
fen des Losungsmittels bei einer Temperatur erfolgt, 
die 70°C nichl ubersteigl. 

13. Verfahren nach einem der Anspriiche 7 bis 12, bei 
dem das Verdampfen bei reduziertem Druck erfolgt. 

14. Verfahren nach einem der Anspriiche 2 bis 13, bei 
dem nach dem ersten Schriti des Lbsens, des Aufbrin- 
gens und des Verdampfens als zweiter Schritt der Akti- 
vierungsschritt erfolgt. 

15. Verfahren nach einem der Anspriiche 2 bis 14, bei 
dem zum Aktivieren der Ubergangsmetallorganischen 
Verbindung auf dem Substrat dieses in einem Abschei- 
dungsreaktor aufgeheizt wird. 

16. Verfahren nach Anspruch 15, bei dem das Aufhei- 
zen bei einer Temperatur von 500 bis 900°C durchge- 
fuhrt erfolgt. 

1 7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 4 bis 1 6, bei 
dem nach dem zweiten Schritt des Aufheizens in einem 
dritten Schritt der Abscheidungsreaktor gesaubert 
wird, ein Reaktionsgas in den Abscheidungsreaktor ge- 
leitet wird und im Abscheidungsreaktor auf Reaktions- 
bedingungen eingestellt wird. 

18. Verfahren nach Anspruch 17, bei dem zum Sau- 
bern der Abscheidungsreaktor mit einem Inertgas ge- 
spiilt wird. 

19. Verfahren nach Anspruch 18, bei dem als Inertgas 
ein Edelgas oder SlickstofT verwendet wird. 

20. Verfahren nach Anspruch 19, bei dem als Edelgas 
Argon verwendet wird. 

21. Verfahren nach Anspruch 17, bei dem zum Sau- 
bern der Abscheidungsreaktor evakuiert wird. 

22. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 7 bis 2 1 , bei 
dem als Reaktionsgas ein Kohlenstoff enthaltendes Gas 
verwendet wird. 

23. Verfahren nach Anspruch 22, bei dem als Kohlen- 
stoff enthaltendes Gas ein Kohlenwasserstoffgas oder 
Kohlenmonoxid verwendet wird. 

24. Verfahren nach Anspruch 23, bei dem als Kohlen- 
wasserstoffgas Methan, Ethylen, Benzol oder Acetylen 
verwendet wird. 

25. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 7 bis 24, bei 
dem das Einstellen auf Reaktionsbedingungen das Bei- 
behalten der Temperatur von 500 bis 900°C umfasst. 

26. Verfahren nach Anspruch 25, bei dem zusatzlich 
zu dem Beibehalten der Temperatur auf einen Druck 
von 1, 3 bis 100.000 Pa eingestellt wird. 

27. Verfahren nach einem der Anspriiche 7 bis 26, bei 
dem die Konzentration der gelosten Ubergangsmetall- 
carbonyl verbindung 1 mMol/1 bis zur Loslichkeits- 
grenze im bctreffenden Losungsmittels betragl. 
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FIG1C 
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FIG1D 



Aufheizen des 
Substrats im 
Abscheidungsreaktor, urn 
die Ubergangsmetall- 
carbonylverbindung zu 
aktivieren 
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FIG1E 



Saubern des Abscheidungs- 
reaktors mit Inertgasspulung 
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FIG1F 



Zufuhren des Reaktionsgases 
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